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第 1章   緒論  
1.1  研究背景  
1.1.1  社会的背景  
近年の社会的な課題は，各種産業機械からの二酸化炭素（ CO 2 :  Carbon dioxide）排出量の
削減や環境汚染物質に対する排出規制によるクリーン環境化，軽量化や燃焼の効率化によ
る省エネルギ化等，環境保全・省資源に関する強い要請である．  
F ig.  1 -1 に 2012 年度の家計関連と企業・公共関連の CO2 排出量の内訳を示す (土居他，
2014)．家計関連の排出量は，自家用車，家庭，一般廃棄物を合計して 22 %を占め，企業や
公共関連の排出は残りの 78 %である．内訳の中でも，運輸部門に関する CO2 排出量は，家
計と企業を合計すると約 20 %を占めており，今後の新興国の経済規模の拡大も考慮する
と，運輸部門からの排出量の削減が急務となっている．  
運輸部門の CO2 排出量の内訳を Fig.  1 -2 に示す (独立行政法人国立環境研究所，2014)．自




Fig .  1 -1   Breakdown of  the  quant i t y of  CO 2  emiss ion  in  home and the  compan y.  
(土居他， 2014)  
 
 
Fig .  1 -2   CO 2  emiss ions  in  the  t ranspor tat ion  sect ion .  
















































多くの自動車の技術的な課題の解決が重要となっている．Fig.  1 -3 に，自動車における CO2
排出削減策を示す (太刀川，2008)．削減には，①新動力源利用や②燃費向上（化石燃料の高
効率利用）などの省エネルギ化対策が提案されている．  
①新動力源利用の場合，電気自動車（ EV: Electr ic  Vehic le）や燃料電池自動車（ FCV: Fuel  
Cel l  Vehic le）などの次世代自動車の普及が求められる．EV は，充電式電池に蓄えた電気に
よりモータを駆動し走行する．FCV は，燃料電池で発電した電気によりモータを駆動し走
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1.1.2  低摩擦の被覆  




されることなく任意の特性を有する表面創成が可能である (塩沢， 1995)．  
被覆の中でも，ダイヤモンドライクカーボン（ DLC; Diamond-Like Carbo n）膜は，特に優
れた機能特性を持つ薄膜として注目されている．  
DLC 膜は， 1970 年代初頭に Sol Aisenberg らによりイオンビーム蒸着法を用いて実現さ
れた炭素膜 (So l  and Ronald,  1971)であり，膜の構造はダイヤモンドが有する sp 3 結合とグラ






薄膜である (斎藤他， 2006)．  
DLC の成膜法は， Sol Aisenberg らにより成膜が実現されて以来，多くの研究者や技術者
により研究が行われた．その結果，高周波プラズマ法，イオン化蒸着法，スパッタ法など
が開発された．これらの成膜法における原料（炭素供給源）には，一般的にメタン（ CH 4），
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ィンプル加工 (荻原他，2001)や，ピストンリングへのレーザによるディンプル加工 (Gregory 
and Izhak,  2006)，エンジン用すべり軸受へのグルーブパターン加工 (熊田他， 1998)などが
行われている． Fig.  1 -6 に Gregory らが報告したレーザ加工 (LST ; Laser  Sur face  Textur ing)
ピストンリングの画像を引用する．レーザをスポット照射しピストンリングの側面に 10 
m 程度の深さのディンプルを付与することで，摩擦損失を最大で 25 %低減させている．



















Viscosity(Lubricating oil) h × Sliding velocity u / Contact pressure P
Non textured
Textured













Effect of the increase of the dynamic pressure
Effect as the storage department of the lubricating oil
Effect as the refuge of the abrasion powder









Fig .  1 -7   軸受の外観とマイクログルーブの微視的形状 (熊田他， 1998)  
 
(a) schematic of a partial 
     LST ring segment.
(b)  top view of the two symmetrically
      located LST zones of width B/2
      each at both axial ends of the piston
      ring having a face width W.
(c) photograph of the partial LST 
     face shown in (b) with a face 
     width W = 2 mm.
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1.1.4  テクスチャリング技術  
テクスチャリング技術の一つとして注目されているレーザ加工は，1950 年代にレーザ（メ
ーザ）が発明され，現在も加工に使う試みが行われている．  
レーザ（ LASER;  Light  Ampl i f icat ion b y S t imulated  Emiss ion of  Radia t ion:  放射の誘導放出
による光の増幅）とは，可視光線や赤外線の領域に波長をもつ電磁波に共鳴して光を発す
る物質の総称である (新井武二，2004)(姫野俊一他，1992) (桜井彪，1984)(伊賀健一，1988)．
特徴は，干渉性が良い (位相が揃っている )，単色性が良い (波長が単一である )，指向性が良
い (ビームが１方向に進み，拡がりが小さい )，集束度が良くエネルギ密度が高いなどがあ
る (桜井彪，1984)  (中井，1999)  (安永，1992)．また，光の振幅，光のパワー，波長，位相，
周波数，偏光などの制御が可能である (大津， 1997)．  




に拡散し融点に達しなかった．ここで， (1)  逃げる熱よりも大きいエネルギを注入する方
法，(2)  熱が逃げる前（非常に短い時間内）にエネルギを注入する方法が考えられた．前者










































ている．Fig.  1 -9 に橋田らが報告した微細構造の SEM 像を引用する．波長 800 nm，パルス
幅 100 fs のレーザを銅に照射した結果，レーザ波長オーダの周期的な溝構造が形成されて
いることがわかる．  
近 年 ， レ ー ザ を ア ブ レ ー シ ョ ン 閾 値 近 傍 の フ ル エ ン ス で 金 属 や 窒 化 ク ロ ム （ CrN; 
Chromium ni tr ide），窒化チタン（ TiN; Titanium ni tr ide） ,  DLC などの硬質薄膜に照射する
と，レーザ波長よりも短い間隔の微細構造が形成される (Yasumaru,  et  a l . ,  2003 ,  2005)こと
が報告されている．  
F ig.  1 -10 に安丸らが報告した微細構造の SEM 像を引用する．波長 800 nm，パルス幅 40 
fs のレーザを TiN に照射した結果，橋田らの報告と同様に周期的な溝構造が形成されてい
ることがわかる．  
また，このような周期的な溝構造を形成することによる摩擦低減効果も明らかにされて






Fig .  1 -9   アブレーション閾値近傍で観測される周期構造 (橋田， 2002)  
（物質：銅，パルス幅： 100 fs，波長： 800  nm）  
 
 
Fig .  1 -10   SEM images  of  the TiN su rfaces  abla ted  b y the 800 nm,   
f s - lase r  pulses  wi th  p -po la riza t ion .  (Yasumaru,  e t  a l . ,  2003)  
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第 3 章  では，DLC 膜は被覆方法により様々な特性を示すことから，成膜方法や水素含有
率などが異なる 6 種類の DLC 膜にフェムト秒レーザを照射して，各 DLC 膜の材料特性と
形成されるテクスチャ形状の関係を明らかにする．  
 













第 7 章  は結論であり，得られた結果をまとめ，今後の産業における展望を述べる．  
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第 2章   DLC 膜へのテクスチャの形成  
2.1  緒言  
近年，フェムト秒レーザのような超短パルスレーザをアブレーション閾値近傍のフルエ
ンス（単位面積あたりの照射エネルギ）で金属や CrN，TiN, DLC などの硬質薄膜に照射す





隔がレーザ波長オーダになることをレーザ光と表面散乱光との相互作用モデル (Guosheng,  
et  a l . ,  1982)によって説明している．坂部ら (Sakabe,  e t  a l . ,  2009)は，金属表面に形成される
周期間隔が波長以下になることをレーザ光と表面プラズマとの相互作用で説明している．





ジー特性を調べた研究 (Mizuno,  e t  a l . ,  2006)(Yasumaru,  et  a l . ,  2008)(沢田他， 2004)や周期的
な構造による潤滑剤の保持機能を工具先端に適用した研究 (Kawasegi ,  e t  a l . ,  2009)などが行
われている．とくに高硬度で機械加工が難しい DLC 膜への適用に関しては，剥離の抑制




ところ，DLC 膜における形成メカニズムに関しては，宮崎らが局所電場の増強 (Miyaj i  and 
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2.2  供試材料および実験方法  
2.2.1  供試材料  
試験片には，算術平均粗さ R a  = 0 .08 m に研磨した厚さ 4 mm の超硬合金平板（WC; 
Wolframium Carb ide）（ 58 mm×38 mm×3.9 mm）を基材として，非平衡マグネトロンスパッ
タ（ UBMS; Unbalanced  Magnetron Sput tr ing）法により DLC（㈱神戸製鋼所製： BELCOAT）
を成膜した．この UBMS 法は，被膜材料を真空中もしくはガス中で蒸発させて薄膜を形成
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F ig.  2 -2 に DLC を成膜した試験片の写真，Table 2 -1 に DLC 膜の特性を示す．膜厚 s は約
1 m，算術平均粗さ R a（触針式粗さ計による測定）は 10～ 13  nm，水素含有率は原子濃度
約 20 %，インデンテーション硬さ（超微小押し込み硬さ試験機による測定）は約 20  GPa
である．  
膜厚はカロテスト（ナノテック㈱製：研究くん）により測定した．Fig.  2 -3 に装置の写真，






れた形状がみられる．投影形状の x および y の寸法を測定することにより式 (2 -1)から，膜




Fig .  2 -2   Pho tograph of  tes t  spec imen (DLC coated ) .  
 



















10 ～ 13 nm
s
Ra




Fig .  2 -3   Schematic  d rawing  of  f i lm th ickness  measuremen t  machine  (Calotes t ) .  
 
 














Fig .  2 -5   Worn  marks  of  t es t  specimen (DLC f i lm) .  
 















算術平均粗さ R a は，粗さ形状測定機（㈱東京精密製： SURFCOM 1400D）により測定し
た．Fig.  2 -6 に装置の写真および仕様を示す．粗さ形状測定機は，ダイヤモンドの触針（先
端半径 2 m）を試験片表面に接触させ走査させることにより，試験片表面の形状を測定す
るものである．解析の規格は， JIS B 0601－ 2001 に対応させた． Fig.  2 -7 に DLC 表面の形
状プロファイルを示す．プロファイル結果より，算術平均粗さ R a  =  10.2  nm と算出された．  
 
 






y = 26 m
x = 964 m
xy









≦ ± 2 %





≦ ± 0.5 %
≦ ± 0.05 m
mN0.5 ～ 0.7
Radius at the tip of
sensing pin
m2 ± 0.5
Specification of SURFCOM 1400D
(2 -1)  




Fig .  2 -7   Cross  sec t ion  prof i l e  of  t es t  specimen (DLC f i lm) .  
 
水素含有率は，弾性反跳陽子検出法（ ERDA; Elas t ic  Reco il  Detec tion Analys is）により評
価した． ERDA 法の原理を Fig.  2 -8 に示す． ERDA 法は，二価の He イオンを DLC 表面へ
照射し，これにより前方へ反跳される水素原子核（陽子）の数を半導体検出器で計数し，
DLC 内の水素原子数比率を求める．本研究では， 2  MeV の He イオンを試験片面に対して
10°の角度で入射させ，前方 10°方向に反跳された P（ = H の原子核）を検出した．この
とき，水素含有率は原子濃度約 20 %と求められた．  
 
 














Absorption plate of He+
Substrate
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硬さは，超微小押し込み硬さ試験機  (㈱エリオニクス製： ENT-1100）により評価した．
Fig.  2 -9 に装置の写真および仕様， Fig.  2 -10 に測定原理を示す．超微小押し込み硬さ試験
（ナノインデンテーション）は，押し込み荷重を N のオーダで制御し，圧子の押し込み深
さを nm のオーダで測定する方法である．押し込み荷重 F に対する押し込み深さ h の関数
をプロットし，荷重の印加から除荷までの全過程を連続的に測定する事により，硬度 H（式
（ 2-2）：荷重 F をくぼみ面積 A c で割った値）を算出する．このとき，DLC のナノインデン
テーション硬さは 20 GPa と求められた．  
 
 
Fig .  2 -9   Pho tograph of  hardness  t es te r  (ENT-1100).  
 






  𝐴𝑐 = 𝑓(ℎ𝑐) ∝ 24.5 ∙ ℎ𝑐
2 




   ε = 𝑚 ∙
ℎ𝑠
ℎ𝑚𝑎𝑥−ℎ0
= 0.75 (ISO 14577) 







 ENT-1100 Specification of ENT-1100
Range of load mgf10 ～ 100000
Control scheme of load Electromagnetic force
Range of measurement 
Resolution
0 ～ 20 m
0.3 nm








(2 -2)  
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2.2.2  実験装置および方法  
Fig.  2 -11 に本実験で使用したフェムト秒レーザ（サイバーレーザー社製： IFRIT）の仕様
を示す．レーザの発振はパルスで，中心波長 は 800 nm，パルス幅 t は 180 fs，繰返し周波
数 f r は 1  kHz である．偏光は電場 E の振動方向が一定の直線偏光である．  








Fig .  2 -11   Pho tograph of  femtosecond laser  ( IFR IT) .  
 
 



































Fig .  2 -13   Schematic  d rawing  the top  v iew of  experimen ta l  appara tus .  
 









































0   
 
ここで，回折限界を   mm，レーザ波長  = 800 nm，焦点からの距離 z  = 0 mm，ビーム品
質 M 2  = 1 .29，凹面鏡の焦点距離を f m  mm，ビーム直径を D  mm とした．  
F ig.  2 -14 に式（ 2-3）および式（ 2-4）から得られた凹面鏡の焦点距離とスポット直径の関
係の理論値と， fm  =  1000 mm および 2000  mm の凹面鏡を使用した時のスポット直径の関係
を示す．スポット直径は，出力 W  = 1 .0  W，レーザ照射のパルス数 N = 10  pulse とした時の
照射痕の直径とした．  
理論値と照射痕の値はほぼ一致しており，スポット直径は凹面鏡の焦点距離により制御








(2 -3)  
(2 -4)  




Fig .  2 -14   Re lat ionsh ip  between  foca l  length  and  d iameter  of  spot .  
 
F ig.  2 -15 に，レーザビームアナライザ（ Spir icon 製：LBA-PC700）により測定した凹面鏡
の焦点位置近傍（試験片表面近傍）におけるレーザ光（出力 W  = 1 .0  W）のビーム形状を示
す．レーザ光の断面エネルギ強度分布は，ガウス分布をした基本モード（ TEM 0 0）である．
1/e 2 強度におけるビーム幅の平均径は 464 m（長径 a = 497  m，短径  b  =  431  m）となっ
た．  
実験は出力 W（フルエンス F）を変化させたフェムト秒レーザを試験片の同一箇所に対
して重ね合わせパルス数 N で 照 射 し ， 照 射 痕を レ ー ザ 顕 微 鏡 （ LSM; Laser  Scanning 
Microscope），走査型電子顕微鏡（ SEM ;  Scanning Elec tron Microscope）および原子間力顕
微鏡（ AFM ; Atomic Force Microscope）を用いて観察した．Fig.  2 -16 にレーザ顕微鏡（㈱キ
ーエンス製： VK-8700）の写真および仕様， Fig.  2 -17 に走査型電子顕微鏡（㈱日立サイエ
ンスシステムズ製：S-2600H）の写真および仕様，Fig.  2 -18 に原子間力顕微鏡（㈱島津製作
所製： SPM-9500J）の写真および仕様を示す．  
 
Fig .  2 -15   Prof i l e  of  lase r  beam i r radia t ion  near  the focus  pos i t ion  of  a  concave  mir ro r.  



























































Beam size 1/e2:497 m





Fig .  2 -16   Pho tograph o f  Laser  Scann ing Microscope  (VK-8700).  
 
 
Fig .  2 -17   Pho tograph o f  Scann ing Elec t ron  Microscope  (S-2600H).  
 
 
Fig .  2 -18   Pho tograph o f  Atomic Force Microscope  (SPM-9500J ) .  
 
VK-8700 Specification of VK-8700
Area range (10X) 1350 X 1012 m
Area range (50X)
Area range (100X)
270 X 202 m













S-2600H Specification of S-2600H
Limit of resolution 4 nm
Accelerating voltage 0.5 ～ 30 kV
Maximum Specimen size f 50 mm
SPM-9500J Specification of SPM-9500J










Limit of resolution (Y) 0.2 nm
0.01
Limit of resolution 
(Height)
nm
Maximum Specimen size f 24 X 8 mm
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2.3  実験結果  
2.3.1  重ね合わせパルス数と周期構造形状の関係  
Fig.  2 -19 に DLC 膜に出力 W  = 0 .38 W の条件で照射した照射痕の LSM（ Fig.  2 -16）像と
断面プロファイルを示す．断面プロファイルは，偏光方向 E に直角な照射痕の中心（ B 点）
を通過する断面 A  –  A ’を測定した． Fig.  2 -19（ a）に， N  =  10 pulse における照射痕の形状
を示す．照射痕はビームプロファイルに対応した形状であり，その平均径は 563 m（長径
a  = 621 m，短径  b  = 504 m）と測定された．照射痕の平均径をビームプロファイルの 1/e 2
強度におけるビーム幅 464 m（長径 a = 497 m，短径  b  = 431 m）と比較すると，その比
は 1:0.82 となり近似している．そこで本研究では，照射痕の大きさをレーザスポット面積
と見なし，照射痕の面積を測定して照射フルエンス F を算出した． Fig.  2 -19（ a）では， F  
= 0 .15  J /cm 2 と算出された． Fig.  2 -19（ b），（ c）に示す N  = 100  pulse， 1000 pulse における
照射痕の断面形状は，平らな底部を持つ洋皿形のクレータ状となっており，中心部のクレ
ータ深さ h a b（未照射領域の平均線と照射痕中心部領域の平均線の差の絶対値）は，供試
DLC 膜の膜厚 s  =  1  m に達していることがわかる．これは，DLC 膜がアブレーションによ
って除去されたためと考えられ，本研究では重ね合せパルス数を DLC 膜の除去が基材まで
達しないパルス数 N  =  10  pulse とした．  
 
 














 (N = 100 pulse)
hab
(c) LSM profile 








F = 0.15 J/cm2
B
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形成される周期的な構造は，レーザ顕微鏡の分解能よりも小さいため SEM（ Fig.  2 -17）
および AFM（ Fig.  2 -18）を用いて観察を行った． Fig.  2 -20 に N  = 10  pulse における照射痕
中心部（ Fig.  2 -19（ a）の B 点）の SEM 像を示す．偏光方向 E に対して直角な方向に長く
溝と溝の間隔が周期的なグレーティング状の構造が形成された．本論文では，このような
溝構造を周期構造と呼び，その形成を周期間隔 で評価した．周期間隔 は，SEM 像におい
て，偏光方向 E に平行な任意直線を引き，直線上の連続した隣り合う黒色部中心間の距離
を 50 点測定してそれらの平均値とした．このとき，   = 441 nm，標準偏差    = ±100 nm と
測定された． Fig.  2 -21 に N  = 10 pulse における照射痕中心部（ Fig.  2 -19（ a）の B 点）の
AFM プロファイルを示す．断面プロファイルより周期的な凹凸が形成されていることがわ
かる．本論文では，この凹凸を深さ h で評価し，AFM の断面プロファイルにおける隣り合





Fig .  2 -20   SEM image o f  periodic  s t ructu re .  




Fig .  2 -21   AFM prof i l e  of  per iodic  s t ructure .  






 = 441 nm
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2.3.2  フルエンスと周期構造形状の関係  
DLC 膜に N = 10 pulse で， F = 0（未照射）と， 0.09  ～  0 .18  J /cm2 の範囲の 5 条件で照射
したときの照射痕中心部の LSM プロファイル， SEM 像および AFM プロファイルを Fig.  
2-22 に示す． LSM 断面プロファイルより， F = 0.13  J /cm2 以下（ Fig.  2 -22(a) ,  (b) ,  (c )）では
膜の隆起が見られ，ダイヤモンド構造（ sp 3 結合）からガラス状炭素構造（ sp 2 結合）への
結合構造の転移による体積膨張が生じたためと考えられる．   
 
 
Fig .  2 -22   Various  p rof i l e  data  (LSM, SEM and AFM) of  DLC su rface i r radia te d  
wi th  N  =10  pulse  a t  several  f luence .  
 
No structure No structure h = 218 nm
LSM cross section profile
(A-A')
LSM cross section profile
(A-A')
LSM cross section profile
(A-A')
LSM image






(a)  F = 0 J/cm2
(Non processed)
















































SEM image of Point B
E
2 m
 = 146 nm




AFM cross section profile
(C-C')
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これに対して， F = 0.15  J /cm2 以上（ Fig.  2 -23(d) ,  (e) ,  ( f)）では膜が除去されており，レー
ザ光による表面の除去（アブレーション）と考えられる．SEM 像より，F = 0.09  J /cm2 では
方向性のない凹凸になっているが，レーザフルエンスが大きくなり F  = 0 .11 J /cm 2 以上に
なると，方向性を持った構造が明瞭になる．AFM 断面プロファイルより，周期構造の深さ
h の実測値は，フルエンス F の増加に伴い深くなり， F  =  0 .15 J /cm 2 を境界として浅くなっ
た． Fig.  2 -22 および Fig.  2 -23 には，それぞれの照射痕における SEM 像から測定した周期
間隔 ，AFM 断面プロファイルから測定した周期構造の深さ h を合わせて表示している．  
 
 
Fig .  2 -23   Various  p rof i l e  data  (LSM, SEM and AFM) of  DLC su rface i r radia te d  
wi th  N  =10  pulse  a t  several  f luence .  
 
h = 302 nm h = 279 nm h = 136 nm































SEM image of Point B
E
2 m
 = 164 nm
SEM image of Point B
E
2 m
 = 441 nm
SEM image of Point B
E
2 m
 = 582 nm
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これらの観察結果をフルエンス F の変化に対して図示すると， Fig.  2-24 のようになる．
図中の各点は 50 個の測定点の平均値であり標準偏差も合せて示す．周期構造は， F  = 0 .11 
J /cm2 より大きいフルエンスで形成される．その周期間隔 は，レーザ波長 λ  = 800  nm 以下
であり，フルエンスの増加に伴い徐々に増加し， F  = 0 .18 J /cm 2 を境界として微増となりフ
ルエンスに対する依存性がみられた．図には参考として，フルエンスの増加に伴うアブレ
ーション深さ h a b の変化を示す．アブレーション深さ h a b は， F  = 0 .15 J /cm2 から明瞭とな
り，フルエンスの増加に伴い深くなり， F  = 0 .18 J /cm 2 近傍を境界としてゆるやかに深くな
った．  
 
Fig .  2 -24   Fluence dependence  on  dep th  of  ab rat ion  h a b ,  p i tch  of  period ic  s t ructu re   and   




























N = 10 pulse
Average roughness Ra
No structure Periodic structure






















ることにより形成される (Yasumaru,  e t  a l . ,  2003,  2005,  2008 )(沢田他， 2003 ,  2006)  (Mizuno ,  
et  a l . ,  2006 )と報告されており，本研究でもアブレーションが観察されはじめた F  = 0 .11 
J /cm2 近傍を境界として形成されている．  
しかし，本研究における周期間隔 はレーザ波長 λ 以下である点が，沢田ら (沢田他，2003)
が報告している Si 及び Cu でみられたレーザ波長オーダの周期間隔と著しく異なる．また，
本研究でみられたフルエンスに対する周期間隔の依存性も確認されていない．沢田らの実
験では，本研究よりも高いフルエンスのレーザ照射を行っており，供試材料の Si は DLC
よりも自由電子を多く含むためレーザ照射によるアブレーションが起こりやすいことから
フルエンスに対する依存性がみられなかったと考えられる．このことから，本研究におけ
る DLC 膜への周期構造の形成メカニズムは，レーザ光と表面散乱光の干渉モデル (沢田他，
2003)  (Yasumaru ,  e t  a l . ,  2003)では説明できない．  
そこで，次章では，周期間隔のフルエンスに対する依存性が顕著に表れた F = 0 .11 ～  




2.4  周期構造形成メカニズムの考察  
2.4.1  周期構造の形成モデル  
尖頭値が非常に大きなフェムト秒レーザ光が照射されると多光子吸収によって電子 -正
孔対が形成され，電子の密度が増大し，それらはプラズマ振動する． Marts inovsky ら
(Marts inovsky,  et  a l . ,  2008)は， Si にフェムト秒レーザを照射すると，電子密度が 10 2 0  ~ 10 2 3  





λ  = 800  nm,  パルス幅 t  = 180  fs であることから， 1 pulse あたり 67.5 波長分の光波が DLC
膜に到達する． Fig.  2 -25 に電子プラズマ波の伝搬とレーザ光との相互作用によって周期構
造が形成されるモデルを示す．以下に図中の番号に沿って形成プロセスを示す．  
 
I .   最初の数波長で，多光子吸収などの過程によって電子が励起され電離し，電子 -
正孔対が形成される．なお，電子の励起は継続して行われる．  

















I .   Mul t i -pho ton ion iza t ion  b y f i r s t  few waves  in  lase r  pulse .  
 
 
I I .   P ropagat ion  of  e lec t ron  p lasma wave .  
 
 
I I I .   Fo rmat ion  of  nanos truc tu re .  
 



















































(a) No excitation, (b) Excitation of an electric field, (c) No excitation, 
(d) Excitation of an electric field(Counter direction), 
and Oscillation and excitation electron plasma by the repetition from (a) to (d).
LASER
DLC
0 1 2 3 4 5
EAblation
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2.4.2  電子プラズマ波の変調間隔と周期間隔の比較  
 石英ガラスへのフェムト秒レーザ照射における周期構造の形成をレーザ光と電子プラ
ズマ波の干渉によって説明した下間ら (Shimotsuma,  e t  a l . ,  2003)は，理論的にプラズマ波の

















































 p：プラズマ波の変調間隔， T e：電子温度， m e：電子質量， ：角周波数，  
K B：ボルツマン定数， e：電荷， N e：電子密度，  ：物質の静的な背景誘電率，  
k p h：波動ベクトル， n：屈折率， c：光速  
 
また下間らは，式（ 2-5）から求めたプラズマ波の変調間隔  p と実験で得られた構造の周
期間隔が一致することを示している．  
本論文では， DLC 膜についての変調間隔  p を同様の考え方に基づいて求めてみる．DLC
膜の物性値（屈折率 n）は成膜法や成膜条件によって異なると考えられるが，本研究で用
いた DLC 膜について物性値を測定することは容易でない．そこで，便覧 (斉藤，2006)に示
されている一般的な DLC 膜の特性値（ Table 2-2）を用いて，式（ 2-5）から電子温度 T e と
変調間隔  p の関係を求めた．なお，電子密度 N e は，プラズマ振動数 p  =  (N e e 2 / 0m e) 1 / 2 が 
と等しくなる臨界電子密度 N e  =  2   m e /e 2  (Shimotsuma,  et  a l . ,  2003)とした．式（ 2-5）から
求められる理論曲線を Fig.  2 -26 に示す．変調間隔  p は T e  = 0  K から急増し，それ以降 T e
の増加に伴ってゆるやかに増加するが， T e  = 0 .8×10 7  K 付近から再び急増する．  
 


































(2 -5)  




Fig .  2 -26   Theor ical  dependence of  sel f -o rganized  gra t ing  per iod  on elect ron  tempera tu re  fo r   
N e  =  1 .7×10
2 1  cm - 3 .  
 
Fig .  2 -27  Comparison between  exper imental  da ta  and  theoret ical  cu rves .  Theore t ical  curve  a re   
co r responded to  periodic  s t ructu re fo rmed b y F = 0 .18  J /cm2 (b lue  l ine)  approximates  
exper imenta l  data .  I t  sugges ted  tha t  the  format ion  of  nanos truc tu re  i s  caused b y 
in te rac t ion  be tween  laser  beam and e lec tron  p lasma wave.  

























































F vs  
Te vs p
Material : DLC









レーザ光との相互作用による形成メカニズムを仮定して，周期間隔 は変調間隔  p により
一義的に決まり，フルエンス F と電子温度 T e に相関があると考える．ここで，変調間隔  p
は電子温度 T e の関数であり，一方，周期間隔 はフルエンス F との関係が実験的に明らか
になっているだけである．周期構造が形成される最小のフルエンス（ Fig.  2 -24 から F  = 0 .11 
J /cm2）に対応する電子温度 T e は，DLC 膜がプラズマ化をはじめる電子温度と考えられる
が，測定することは容易でないため一般的な金属がプラズマ化する温度（約 1000 K）（東
辻，2010）と考える．しかし，この推定値は理論曲線（ Fig.  2 -26）の電子温度のオーダ（ 10 7  
K）と比較して非常に小さいので便宜的に T e  ≒  0  K とする．この値に対応するフルエン
スは F  = 0 .11 J /cm 2 である．また， Fig.  2 -24 において周期構造が形成される最大のフルエ
ンス（ F  =  0 .18  J /cm 2）では，周期間隔   =  582  nm であった．この周期間隔は変調間隔  p と
一義的な関係であるとの仮定から Fig.  2 -26 の中に矢印で示すように，変調間隔  p  = 582 nm
における電子温度は T e  = 0 .85 × 10 7  K となる．この値に対応する，フルエンスは F  = 0 .18  
J /cm2 である．  
このようにして得られる電子温度 T e とフルエンス F の関係を用いて Fig.  2 -26 の横軸に
フルエンスの軸を重ねて図示すると Fig.  2 -27 が得られる．さらに Fig.  2 -27 に Fig.  2 -24 に
示した周期間隔の実験値 を重ねてプロットすると，変調間隔  p の理論曲線と周期間隔 
の変化にはよい類似性がみられる．しかし，フルエンス F  = 0 .21 J /cm 2 以上では周期間隔 
は理論曲線から大幅に外れ，フルエンス依存性がみられないことから，これらの領域では
周期構造の形成メカニズムが異なると考えるほうが妥当である．  
以上の考察から，フルエンス F  = 0 .18 J /cm 2 以下の領域では前項で提示したレーザ光と電
子プラズマ波の相互作用によって周期構造が形成されると考えられ，フルエンスの増加に
伴い周期間隔が大きくなることが明らかになったのに対し， F  = 0 .18 J /cm 2 以上では，坂部









(1)  照射痕の観察から，周期構造はアブレーション閾値近傍の F  = 0 .11  J /cm 2 より大きい
フルエンスで形成されそのときの周期間隔 は F  = 0 .11～ 0 .18 J /cm 2 の範囲でレーザ波
長λ = 800  nm 以下である  = 146～ 582 nm となることがわかった .   
(2)  フルエンスが F  = 0 .18  J /cm 2 よりも大きくなるとアブレーションが顕著となり，周期
間隔  および深さ h は一定となった．  
(3)  電子温度 T e とプラズマ波の変調間隔  p の理論的な関係と，実験から得られたフルエ
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第 3章   各種 DLC 膜へのテクスチャの形成  
3.1  緒言  
第 2 章  で DLC 膜にフェムト秒レーザをアブレーション閾値近傍の F  =  0 .11 J /cm 2 より大
きいフルエンスで照射することで，周期間隔  = 146～ 582 nm の周期構造を形成できるこ
とがわかった .  
DLC 膜は，グラファイト構造の sp 2 とダイヤモンド構造の sp 3 から構成されているアモル
ファス構造をもつといわれており，ラマン分光により両ピーク（ sp 2 結合： 1560 cm - 1， sp 3
結合： 1332  cm - 1）が検出されると報告されている (中尾， 2009)． Fig .  3 -1 に代表例として，
第 2 章  で使用した DLC 膜を顕微ラマン分光装置（㈱堀場製作所製： LabRAM HR-800）を
用いて測定した結果を示す． Fig.  3 -2 に装置の写真および仕様を示す．波形のピークは，
1560 cm - 1 付近（ G-peak）と 1332 cm - 1 付近（D-peak）に観察された．これらの強度比（ ID/IG
値）や積分強度比（ I ID/IIG 値）の変化からグラファイトの結晶子サイズや， sp 2 / sp 3 組成比
に関する情報が得られ (Ferrar i ,  e t  a l . ,  1999)  (竹田， 2009)， ID/IG 値の増加に伴い sp 2 結合の
割合が大きく硬度が低下するといわれている．また DLC 膜表面にフェムト秒レーザを照射
することにより sp 2 結合が増加，結晶子サイズは減少し ID の割合が増加することが報告さ
れている (安丸， 2005)．  
DLC 膜の成膜に炭化水素ガスを用いると，膜中に水素が約 30～ 40 a t%含まれるといわれ
ている．膜中の水素量は，成膜条件に依存して 15 a t%から 45 a t%まで変化し，水素量の増
加に伴い硬度が下がると報告されている (斉藤， 2006)．  
これらのように， DLC 膜は sp 3， sp 2 結合の割合および水素含有率で様々な組成や構造が
存在するため，レーザ照射により形成される周期構造の形状は異なると考えられる．した
がって，形状の制御には DLC の膜種と形成形状の関係の解明が必要である．  
本章では，成膜方法や水素含有率などが異なる 6 種類の DLC 膜にフェムト秒レーザを照
射して，各 DLC 膜に形成される周期構造の形状と材料特性の関係を明らかにする．  
 
 
























Fig .  3 -2   Pho tograph of  Raman Microscope  (LabRAM HR -800) .  
 
3.2  供試材料および実験方法  
3.2.1  供試材料  
試験片には，SUS304 の基材に非平衡マグネトロンスパッタリング法（ UBMS 法）および
化学気相成長法（ CVD 法）の一つであるプラズマ CVD 法（ PCVD 法）を用いて DLC 膜を
被膜したものを用いた．  
Table 3 -1 に供試 DLC 膜の特性を示す (神田他， 2010)． DLC は， No.  1 は㈱オンワード技
研， No. 2 ,  4 は㈱神戸製鋼所，No. 3 ,  5 は JFE 精密㈱， No. 6 は松山技研㈱による成膜であ
る．No. 3 ,  5 ,  6 は，中間層に Cr が用いられている．膜の厚さはカロテスト（ Fig.  2 -3）によ
り測定し，膜厚 s  =  0 .6～ 1.8  m と算出された．水素含有率は弾性反跳粒子検出法（ Fig.  2 -8）
により評価し，原子濃度約 14 .5～ 23.3  %と求められた．硬さは超微小押込み硬さ試験（ Fig.  
2-9）により測定し，ナノインデンテーション硬さは 24～ 36 .3  GPa と求められた．表面粗
さは原子間力顕微鏡（ Fig.  2 -18）により測定し，表面粗さ S a  =  13～ 34  nm と算出された．
Fig.  3 -3 に試験片（ Table 3 -1 中 No.1～ 6）の写真を示す．外観色は，光沢のある黒色であ
る．  
 
Tab le  3 -1   P roper t i es  of  DLC f i lms .  
 
LabRAM HR-800 Specification of LabRAM HR-800
Focal length 800
nmMeasurement wavelength 400 ～ 1050
mm
Wavelength of light 
source
244, 266, 325, 
442, 457, 473, 
488, 514, 532, 














































































PCVD 1.0- 14.5 26.9 13
UBMS 0.8- 14.7 36.3 33
UBMS 1.8Cr 16.7 34.3 14
UBMS 0.8- 20.1 35.1 13
UBMS 0.6Cr 22.2 24.0 26












Fig .  3 -3   Pho tograph of  tes t  spec imen (DLC coated ) .  
 
 
3.2.2  実験装置および方法  
本実験では，第 2 章  で示したフェムト秒レーザ（ Fig.  2 -11）および光学系（ Fig.  2 -12）
を用いた．レーザの発振はパルスで，中心波長 は 800 nm，パルス幅 t は 180 fs，繰返し周
波数 f r は 1 kHz である．偏光は電場 E の振動方向が一定の直線偏光である．  
実験はフルエンス F を変化させたフェムト秒レーザを（ Table 3 -1 中 No.1～ 6）の同一箇
所に対して重ね合わせパルス数 N で照射し，照射痕をレーザ顕微鏡（ Fig.  2 -16），走査型電
子顕微鏡（ Fig.  2 -17）および原子間力顕微鏡（ Fig.  2 -18）を用いて観察した．  
フルエンス F および重ね合わせパルス数 N は，第 2 章  で得られた結果より DLC 膜の除
去が本章で用いた試験片の膜厚 s  =  0 .6～ 1.8  m 以下と考えられる F = 0 .12～ 0.20  J /cm2 お
よび N  = 10 pulse とした．  
  
No. 1 No. 2 No. 3
No. 4 No. 5 No. 6
Hydrogen content: 26.9 at % Hydrogen content: 36.3 at % Hydrogen content: 34.3 at %
Hydrogen content: 35.1 at % Hydrogen content: 24.0 at % Hydrogen content: 24.6 at %
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3.3  実験結果  
3.3.1  フルエンスと周期構造形状の関係  
DLC 膜 No.1～ 6 にフェムト秒レーザを N = 10  pulse で， F = 0.12 ～  0 .20  J /cm2 の範囲の
3 条件で照射したときの照射痕中心部の LSM プロファイルおよび SEM 像を Fig.  3 -4～ Fig.  
3-9 に示す．LSM 断面プロファイルより，全ての試験片において F = 0.12 J /cm2 では膜の隆
起が見られ， F = 0.16 J /cm2 以上では膜の除去がみられた．膜の除去は， F = 0 .12 ～  0 .20 
J /cm2 の範囲において膜厚 s  =  0 .6～ 1.8  m に達していないことがわかる．SEM 像より，No.1,  
5 では F = 0 .12 J /cm2 において明瞭な凹凸と不明瞭な凹凸がみられるが，レーザフルエンス
が大きくなり F  = 0 .16 J /cm2 以上になると，周期構造が全領域で明瞭に形成される．その他
の試験片では F = 0.12～ 0.20 J /cm2 において周期構造が全領域で観察され，レーザフルエン
スの増加に伴い周期間隔が徐々に広くなる．  
図には，それぞれの照射痕における SEM 像から測定した周期間隔 を合わせて表示する． 
これらの観察結果をフルエンス F の変化に対して図示すると， Fig.  3-10 のようになる．
図中の周期間隔 各点は 50 個の測定点の平均値であり標準偏差も合せて示す．周期構造は，
全ての試験片において F  = 0 .12 J /cm2 より大きいフルエンスで形成された．その周期間隔 
は，レーザ波長 λ  =  800 nm 以下であり，フルエンスの増加に伴い徐々に増加し， No.1 ,  4 ,  6
は F  =  0 .16  J /cm2 を境界として， No.  2 ,  3 ,  5 は F  =  0 .20  J /cm2 を境界として微増となりフル
エンスに対する依存性がみられた． No.1,  4 ,  6 と No.  2 ,  3 ,  5 は，フルエンスに対する周期間
隔の依存性が顕著な範囲が異なることから，No.1 ,  4 ,  6（No. 2 ,  3 ,  5）の間には光学的な特性
に共通点があると考えられる．No.1,  4 ,  6 および No.  2 ,  3 ,  5 をグループとして考察する．  
 




Fig .  3 -4   Various  p rof i l e  da ta  (LSM and SEM) of  DLC su rface i r radia te d .  
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Fig .  3 -5   Various  p rof i l e  da ta  (LSM and SEM) of  DLC su rface i r radia te d .  
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Fig .  3 -6   Various  p rof i l e  da ta  (LSM and SEM) of  DLC su rface i r radia te d .  
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Fig .  3 -7   Various  p rof i l e  da ta  (LSM and SEM) of  DLC su rface i r radia te d .  
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Fig .  3 -8   Various  p rof i l e  da ta  (LSM and SEM) of  DLC su rface i r radia ted .  
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Fig .  3 -9   Various  p rof i l e  da ta  (LSM and SEM) of  DLC su rface i r radia te d .  
(No.6 ,  N  =10 pu lse  a t  severa l  f luence. )  
 













LSM cross section profile
(A-A')
LSM cross section profile
(A-A')




SEM image of Point B
E
2 m
SEM image of Point B
E
2 m
SEM image of Point B































































































Fig .  3 -10   Re lat ionsh ip  between  f luence  F  and  p i tch  of  period ic  s t ructu re  .  
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3.3.2  DLC 膜の水素含有率と周期構造形状の関係  
DLC 膜は，Fig.  3 -11 のアモルファス炭素膜の分類図 (Ferrar i  and Robertson,  1999)に示すよ




F ig.  3 -12 に， Fig.  3 -10 で示したフルエンスと周期間隔の関係を水素含有率と周期間隔で
整理した関係を示す．整理する範囲は， Fig.  3-10 において周期間隔がフルエンスに対して
大きな依存性を示した領域（図中の濃灰色）である F  = 0 .12～ 0.20 J /cm2 とした．前述の領
域（図中の濃灰色）が No.1,  4 ,  6 と No.  2 ,  3 ,  5 はほぼ同じであることから，光学的特性が
近似していると考えられる．このことから，それぞれを同一のグループとしてまとめた．  
F ig.  3 -12(a)に， Fig.  3 -10 で F  =  0 .12～ 0 .16  J /cm2 において周期間隔 に依存性がみられた
試験片（No.1 ,  4 ,  6）の水素含有率と周期間隔の関係を示す． F  = 0 .12 J /cm2 において，水素
含有率の増加に伴い周期間隔 は狭くなり， F  =  0 .16  J /cm2 以上では依存性がみられなかっ
た．  
F ig.  3 -12(b)に， Fig.  3 -10 で F  = 0 .12～ 0.20  J /cm2 において周期間隔 に依存性がみられた
試験片（No. 2 ,  3 ,  5）の水素含有率と周期間隔 の関係を示す． F  =  0 .12 ,  0 .16  J /cm2 におい
て，水素含有率の増加に伴い周期間隔 は狭くなり， F  = 0 .20  J /cm 2 以上では依存性がみら
れなかった．  
以上の結果より，Fig.  3 -12 の水素含有率と周期間隔 の依存性が見られた領域と Fig.  3 -10




















(a)  per iod ic  s t ruc tu re   o f  No.1 ,  4 ,  6  a t  F  =  0 .12 ,  0 .16 ,  0 .20  J /cm 2 .  
 
 
(b )  periodic  s t ructu re   o f  No.2 ,  3 ,  5  a t  F  =  0 .12 ,  0 .16 ,  0 .20  J /cm 2 .  
Fig .  3 -12   Re lat ionsh ip  between  h ydrogen con ten t  and p i tch  of  per iod ic  s t ructu re  .  
 
3.4  水素含有率と形成形状の考察  
DLC 膜の周期間隔 は，下間ら (Shimotsuma,  et  a l . ,  2003)による理論式（プラズマ波の変
調間隔  p）と対応できることが，第 2 章  で示唆された．  
本節では，Fig.  3 -12 より得られた水素含有率と周期間隔 の関係を，下間らの理論式によ
る変調間隔  p から考察する．DLC 膜の屈折率 n は，Fig.  3 -13 に示すように水素含有率の増
加に伴い減少することが報告されている (大竹， 2007)．図には，最小二乗法による近似曲
線を図示した．近似曲線より，DLC No.1 の屈折率は，水素含有率（ 14.5 a t%）から n  = 1 .95
と求められた．  
近似曲線より求められた屈折率 n を式（ 2-5）に代入し，屈折率 n と変調間隔  p の関係を
求めた．物性値は， Table 2 -2 を用いた． Fig.  3 -14 に電子温度 T e と変調間隔  p の関係を示
す． Fig.  3 -12 より DLC No.1 の F  = 0 .12  J /cm2 における周期間隔 は 411 nm であった．この
周期間隔は，変調間隔  p と一義的な関係であるとの仮定から Fig.  3 -14 の中に矢印で示す
ように，  p  = 411 nm における電子温度は T e  = 0 .63×10 7  K となる．  
このようにして得られた電子温度 T e を式（ 2-5）に代入し，水素含有率と屈折率 n の関係
（ Fig.  3 -13）を用いて計算した理論曲線を Fig.  3 -15 に示す．理論曲線は， Fig.  3 -12(a)(  F  =  
0 .12 J /cm2 )の横軸に重ねて図示した．実験値と理論式の傾向には，よい類似性がみられ，
水素含有率の調整により微細な周期間隔の周期構造を形成できると考えられる．  
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Fig .  3 -13   Re lat ionsh ip  between  h ydrogen con ten t  and ref ract ive index n .  (大竹， 2007)  
 
Fig .  3 -14   Theor ical  dependence of  sel f -o rganized  gra t ing  per iod  on elect ron  tempera tu re  fo r   
N e  =  1 .7×10
2 1  cm - 3 ,  n  =  1 .95 .  
 
Fig .  3 -15   Comparison between  exper ime ntal  da ta  and  theoret ical  cu rve .  
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3.5  結言  
成膜方法や成膜条件により種々の特性を有する DLC 膜と形成される周期構造の形状と




(1)  照射痕の観察から，周期構造は F  = 0 .12 J /cm 2 より大きいフルエンスで形成され，そ
のときの周期間隔 は F  = 0 .12～ 0.28 J /cm2 の範囲ではレーザ波長λ = 800 nm よりも
小さい = 約 200～ 600 nm となることがわかった .   
(2)  フルエンス F と周期間隔 の関係において， DLC 膜の水素含有率と周期間隔 に依存
性がみられ，水素含有率の増加に伴い周期間隔 は狭くなることがわかった．  
(3)  電子温度とプラズマ波の変調間隔の理論的な関係と，実験から得られた水素含有率と
屈折率の関係を対応させることにより，周期間隔 は水素含有率の調整（一般的な DLC
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第 4章   テクスチャの大面積形成  
4.1  緒言  
第 2 章  および第 3 章  で行ったフェムト秒レーザの照射による周期構造形成領域は，レ
ーザスポット径に対応したサブミリメートルオーダであり，周期構造の工業的な有用性の
















4.2  供試材料および実験方法  
4.2.1  供試材料  
試験片には， SUS304 の基材（ 58 mm×38 mm×3.9  mm）に物理蒸着法（ PVD 法）の一つで
ある非平衡マグネトロンスパッタリング法を用いて DLC を被膜したものを用いた．Fig.  4 -1
に試験片の写真を示す．水素含有率は 20 a t%（ Fig.  2 -8 弾性反跳粒子検出法により評価），
炭素 sp 3 結合比は 0 .80～ 0.85（ Fig.  3 -2 顕微ラマン分光装置により測定），算術平均粗さは











t = 3.9 mm
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4.2.2  加工システムおよび方法  
本実験では，第 2 章  で示したフェムト秒レーザ（ Fig.  2 -11）および光学系（ Fig.  2 -12）
と平面加工ステージにより面積加工を行った．レーザの発振はパルスで，中心波長 は 800  
nm，パルス幅 t は 180 fs，繰返し周波数 f r は 1 kHz とした．レーザを凹面鏡（ fm  = 2000 mm）
により集光し，焦点位置で加工が行えるように光学系を設計した．Fig.  4 -2 に平面加工ステ
ージの写真を示す．レーザを照射しながら一定速度で X 軸  NC ステージ（日本トムソン㈱
製： LT150CGF-400/5D）および Y 軸  NC ステージ（日本トムソン㈱製：MTT4453）を動か
すことにより面積加工を行った． Fig.  4 -3 に平面加工ステージの駆動軸と面積加工の概略
図を示す．ステージの駆動軸は，X および Y の 2 軸であり，X 軸の駆動ストローク X s  = 400 
mm， X 軸の最大移動速度 v x m a x  = 2000 mm/s，Y 軸の駆動ストローク Y s  = 120 mm， Y 軸の
最大移動速度 v y m a x  = 1500 mm/s である．加工面積の大面積化は， Y 軸方向移動の一直線走
査型加工（Y 軸直線加工）と，Y 軸直線加工の走査方向に対して直角方向への一定量移動
を繰り返すことにより実現した．走査方向の移動速度を送り速度 v，直角方向への移動量
をずらし量 I s と呼ぶ．制御可能なパラメータは，単位面積あたりの照射エネルギ量である
フルエンス F，送り速度 v，ずらし量 I s である．  
実験はフルエンス F を変化させたフェムト秒レーザを重ね合わせパルス数 N で照射しな
がら，一定の送り速度 v（ずらし量 I s）でステージを動かし直線加工（面積加工）を行い，



















Fig .  4 -3   Schematic  d rawing  the 3D view of  the p lane process ing  s tage axis  and process ing  a rea .  
 
4.3  実験結果  
4.3.1  走査型加工（ Y 軸直線加工）による周期構造の形成  
走査型加工（ Y 軸直線加工）を行う場合，レーザ照射が超短パルスのスポット形状で行
われるため，照射痕の重畳とその時の照射パルス数は，ステージの移動速度（送り速度 v）
によって異なる． Fig.  4-4 に Y 軸直線加工の加工線上の任意位置における照射痕の重畳の
概念図を示す．送り速度 v の増加に伴い任意位置（図中の赤色一点鎖線上の位置）に照射




P ×  
ここで，スポット直径（短径）b  は 431 m，フェムト秒レーザの繰り返し周波数 f r は 1000 
pulse/s とした．  
 


































(4 -1)  
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ステージの移動に伴う照射パルス数の変化 P n と周期間隔 の関係を調べるために，フル
エンス F  =  0 .11 ,  0 .12 ,  0 .14,  0 .17,  0 .19,  0 .21  J /cm2，送り速度 v  =  1， 4， 8， 12 mm/s として，
Y 軸直線加工を行った． Fig.  4 -5 に代表例としてフルエンス F  = 0 .17 J /cm 2，送り速度 v  =  8  
mm/s で Y 軸直線加工を行った試験片の写真を示す．レーザのスポット径とステージの直
線移動に対応した直線の加工痕が確認できる．周期間隔 は，加工痕の中央部（ Fig.  4 -5 の
点 A）における SEM 像により評価した． Fig.  4 -6 に各フルエンス F と各送り速度 v の SEM
像を示す．周期構造は， F  = 0 .14 J /cm 2 以上で形成を確認でき，周期間隔 は送り速度 v の
増加に伴い広くなる傾向が見られた．フルエンス F  = 0 .17 J /cm 2 以上では，全ての送り速度
v  =  1， 4， 8， 12 mm/s で周期構造の形成が確認できた．  
F ig.  4 -7 に送り速度 v と Y 軸直線加工の加工線上の任意位置における周期間隔 と，そこ
での照射パルス数 P n の関係を示す． v  =  1  mm/s から v  =  4  mm/s とした時，周期間隔 は小
さくなり， v  =  4  mm/s（ P n  =  107 pulse）以上ではほぼ一定となった． v  = 12 mm/s（ Pn =  36 
pulse）では，Fig.  4 -8 に示すように加工線上に（ a）のような周期構造が形成される領域と，
（ b）のような周期構造が不明瞭な領域が混在していることがわかった．これは，送り速度
v が速すぎて，周期構造形成可能なパルス数を照射できなかったためと考えられる．  
以上の結果より，照射パルス数と周期間隔の間には相関がみられ，照射パルス数が周期




Fig .  4 -5   Pho tograph of  l ine p rocessed  tes t  specimen .  











Fig .  4 -6   SEM images  a t  the cen te r  of  l ine p rocessed  DLC .  
 (F  =  0 .11 ,  0 .12 ,  0 .14 ,  0 .17 ,  0 .19 ,  0 .21  J /cm 2 ,  v  =  1， 4， 8， 12  mm/s )  
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Fig .  4 -7   Re la t ionsh ip  between  feed  rate ,  p i t ch  and pulse  number.  
(F  =  0 .17  J /cm 2 )  
 
Fig .  4 -8   SEM images  of  l ine p rocessed  DLC .  




























































SEM image of line processed DLC 
b, m
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Scan direction
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4.3.2  ステージの移動と走査型加工（ Y 軸直線加工）による周期構造の形成  
面積加工は， Y 軸直線加工と直角方向への一定量移動（ずらし量 I s）による重ね合わせ
を繰り返すことにより実現できる．Fig.  4 -9 に面積加工の概略図を示す．レーザスポット内
のエネルギ強度分布は，ガウシアン分布であるため，照射されるフルエンスの高いレーザ
スポットの中心 A，C 点と，フルエンスの低いレーザスポットの中心より I s /2  m の位置 B
点で差異が生じる．そこで，  A， C 点と B 点のフルエンスの差異と周期間隔 の関係を調
べるために， F  = 0 .17 J /cm 2， v  = 8  mm/s は一定とし，ずらし量 I s  = 30， 60， 120， 200 m と
して， Y 軸直線加工を重ね合わせて面積加工した． Fig.  4 -10 に各ずらし量 I s における A～
C 点の SEM 像を示す．  
 
Fig .  4 -9   Schematic  d rawing  of  a rea p rocess ing .  
 





























































 = 212 nm  = 226 nm  = 221 nm
 = 199 nm  = 188 nm  = 194 nm
 = 226 nm  = 224 nm  = 216 nm
 = 249 nm  = 186 nm  = 266 nm
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F ig.  4 -11 に Fig.  4 -10 より得られた A～ C 点における，ずらし量 I s と周期間隔 の関係を
示す．A 点における周期間隔 は，X p  = 0  m に示す． I s  = 60 m から I s  = 120 m とした時，
B 点における周期間隔の標準偏差がσ B I s 6 0  =  ±45 nm からσ B I s 1 2 0  =  ±56 nm に増大した． I s  =  
120 m から I s  =  200  m とした時， A ,  C 点と B 点の周期間隔の差が A -B 間では⊿ A B I s 1 2 0  = 








Fig .  4 -11   Re lat ionsh ip  between  sh if t s  quant i t y  I s  and  p i tch   .  
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4.3.3  フルエンスと周期構造の関係  
Fig.  4 -12 に I s  =  60 m， v  = 8  mm/s とした時の，フルエンス F と周期間隔 および深さ h
の関係を示す．なお， F  = 0 .15 J /cm2 以下では周期構造の形成はみられず， F  = 0 .23 J /cm2 以
上ではアブレーションにより DLC 膜が除去され基材が露出した．これら中間の周期構造が
形成される領域では，フルエンスの増加に伴い周期間隔および深さは増大するが，F  = 0 .21  
J /cm2 以上では，深さの標準偏差σ h の増大がみられた．したがって，周期構造の周期間隔
および深さ h は，フルエンス F により制御可能であることが明らかになった．  
以上の結果より， I s  =  60 m， v  = 8  mm/s， F  =0.15～ 0.19 J /cm2 とすることにより，深さお




Fig .  4 -12   Re lat ionsh ip  between  f luence  F  and  p i tch   .  
( I s  =  60  m, v  =  8  mm/s )  
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4.3.4  周期構造の面積形成  
周期構造を面積形成した面内の周期間隔の均一性を調べるために， F  = 0 .17 J /cm2， v  = 8  
mm/s， I s  =  60 m，面積を 30  mm×20 mm として加工を行った． Fig.  4 -13 に試験片の写真と
面積形成した領域内の SEM 像を示す．面積加工の開始点は，図中面内の左上，終了点は右
下である．周期間隔の測定場所は，面積加工面を 6 等分した領域の中心部 a～ f 点とした．
a～ f 点における SEM 像を示す．全面に周期構造が均一に形成されていて，周期間隔 を測
定したところ a 点では   =  198 nm， b 点では   =  188  nm， c 点では   = 212  nm， d 点では  =  
201 nm， e 点では   =  191 nm， f 点では   =  193 nm であった．  
 
 
Fig .  4 -13   Pho tograph o f  a rea processed  tes t  spec imen  and SEM images  of  t ypical  poin t .   
(F  =  0 .17  J /cm 2 ,  v  =  8  mm/s ,  I s  =  60  m) 
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F ig.  4 -14 に a～ f 点において測定した周期間隔 を示す． a～ f 点の周期間隔 の平均値は




した． Fig.  4 -15 に偏光方向 E に平行な任意断面におけるろ波うねり曲線を示す．図には，
比較のために未加工の DLC 膜の曲線も示す．加工面でのうねりはみられなかった．さら
に，未加工面および面積加工面の算術平均うねり（基準長さ l r  =  20  mm）を求めると，そ
れぞれ 0.27 m， 0.15 m であった．同様に偏光方向に直角な任意断面では，それぞれ 0 .35  





Fig .  4 -14   Re lat ionsh ip  between  a rea p rocessed  point  a～ f  and  p i tch   .  
(F  =  0 .17  J /cm 2 ,  v  =  8  mm/s ,  I s  =  60  m) 
 
Fig .  4 -15   Waviness  cu rve  p rof i l e  of  DLC orig inal  su rface and p rocessed  surf ace .  
Point a Point b Point c Point d Point e Point f
Is = 60 m
F = 0.17 J/cm2
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(1)  各種光学系および NC ステージにより，数十 mm2 の大面積で周期構造形成が可能な装
置が構築できた．  
(2)  直線加工を行う場合，送り速度の増加に伴い周期間隔が小さくなる．送り速度 8 mm/s
が周期構造を均一に形成可能な最高速度であった．  
(3)  面積加工を行う場合，ずらし量を大きくすると直線加工の重ね合わせ領域の周期間隔
の不均一および標準偏差の増大がみられ，ずらし量 60 m が周期構造を均一に形成可
能な最大値であった．周期構造の周期間隔および深さはフルエンスにより制御可能で
あり，フルエンス 0.15~0.19 J /cm2 が周期構造を形成可能な制御範囲であった．  
(4)  前述の結果を総合して，本研究では，ずらし量を 60 m，送り速度を 8 mm/s，フルエ
ンスを 0.17  J /cm2 とすることにより， 30  mm×20 mm の面に周期構造を形成できた．  
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第 5章   テクスチャの摩擦特性評価  
5.1  緒言  
現在，周期構造による摩擦低減効果は，レーザスポット径内のサブミリオーダの評価















5.2  供試材料および実験方法  
Fig.  5 -1 に摩擦摩耗試験機（神鋼造機㈱製： SZ-FT-95B）の写真および仕様，Fig.  5 -2 に試
験の概略を示す．潤滑油中のブロック試験片と主軸に固定されたリング試験片をすべり摩
擦させる，ブロックオンリング方式で行った．  
ブロック試験片には第 4 章  にて示した加工条件 F  = 0 .17 J /cm2， v  = 8  mm/s， I s  = 60 m
により周期構造を形成した DLC 膜，リング試験片には Ni-Mo 鋼（ AISI4620）を表面粗さ








Fig .  5 -1   Pho tograph of  f r i c t ion  t es te r  (SZ-FT-95B) .  
 
SZ-FT-95B Specification of SZ-FT-95B





Load (Piston pressure) 50 ～ 2000 g
Load (Motor)
Load accuracy FS ± 0.5
1 ～ 100 kg
Load accuracy FS ± 0.5 %
%




Fig .  5 -2   Schematic  showing of  examina t ion  b y the b lock on  r ing  method .  
 
 
Fig .  5 -3   Pho tograph of  b lock specimen (p rocessed) and  r ing  spec imen ( AISI4620 ).  



















DLC (Processed Periodic structure)
(a) Block specimen (b) Ring specimen
Φ 35 mm













試験条件を Table 5 -1 に示す．リング試験片を取り付けたスピンドルの回転数は 600 rpm
で周速は 1.1  m/s 一定とし，リングを回転させてから接触させるランニングイン方式で行
った．潤滑油にはパラフィン系工業用無添加基油（ 6.65 mm2 / s  a t  80℃）を使用し， 80±4℃
の範囲で摺動部が完全に浸かるように満たした．摩擦力と油温の測定間隔は， 1 s（すべり
距離 1.1  m 間隔）とした．  
また，試験開始時の潤滑油の供給方式の違いにより摩擦係数の絶対値に差を生じること





5.3  摩擦摩耗試験結果  
周期構造を形成した DLC 膜の摩擦特性に関する研究において，油潤滑，線接触下での評
価は皆無である．そこで試験開始時から周期構造が完全に摩耗するまでを観察するため
Table 5 -1 に示すように，荷重 10 N，すべり距離 30 km，リング粗さ R a=0.05 m の条件で
試験を行った．  
F ig.  5 -4 にすべり距離に伴う摩擦係数の変動を示す．未加工 DLC 膜では，すべり距離が
約 4 km まで距離とともに摩擦係数は減少し，その後 30 km まで摩擦係数は大きく変化し
なかった． 4 km から 30 km までの摩擦係数の変化量は試験開始時を基準とすると， 5 %程
度であった．一方，周期構造を形成した DLC 膜では，すべり距離が 0.1  km までに摩擦係
数は一気に減少し未加工の DLC 膜より低い値を示し，その後 30 km まで徐々に減少し未
加工の摩擦係数に漸近した．  
試験後 (30 km 摺動後 )の表面形状の AFM 画像を Fig.  5 -5 に示す． Fig.  5 -5(a)は未加工の
DLC の摩耗痕中心部， Fig.  5 -5(b)は周期構造を形成した DLC の摩耗痕中心部である．試験
前は未加工，周期構造ともに数百 nm 程度の高さの凹凸があり，算術平均粗さ（ R a）はそれ
ぞれ 15  nm， 30 nm であった．しかし試験後には，未加工で R a =10.0 nm，周期構造付与で
R a =6.6  nm となり，周期構造が摩擦係数に影響を与えていると考えられる．  


















(Ra = 0.05 m)
Paraffin base oil
80 ℃















Is = 60 m
F = 0.17 J/cm2


































(a)   AFM prof i l e  a t  the cen te r  of  wear t rack  af te r  an  examina t ion .  
(No p rocessed ,  S l id ing d i s tance a t  30  km)  
 
 
(b )   AFM prof i le  a t  the cen te r  of  wear t rack  af te r  an  examina t ion .  
(Per iodic  s t ructure,  S l id ing  d i s tance  a t  30  km)  
 


















AFM image of Point A
1 m













Ra = 6.6 nm





AFM image of Point A
1 m
Photograph of block specimen
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(1)  DLC 膜に周期構造を付与することで，試験開始時からすべり距離 5km までの摩擦係
数の挙動に大きな差がみられた．  
(2)  周期構造を形成した DLC 膜と未加工の DLC 膜では，試験後のすべり距離 30 km にお
いて算術平均粗さに違いがみられ，未加工で R a= 10 nm，周期構造付与で R a= 6.6  nm
であった．  
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第 6章   実働機械摺動部品へのテクスチャの形成  
6.1  緒言  
第 1 章  において，自動車における CO 2 排出量の削減には，自動車機構内の向上（摩擦損
失低減）が有効であると述べた (松本， 1976)(太刀川， 2008)．自動車機構内の摩擦損失は，
エンジンによる損失が大部分を占めており，中でもピストンリングとピストンでの損失は
40～ 60 %を占めると報告されている (染谷， 1999)ことから，ピストンリングの摩擦力を低
減させることが摩擦損失の低減に有効であることがよく知られている．  
ピストン系へのテクスチャリングによる摩擦損失の低減として，ピストンスカート部へ
のショットピーニング加工 (荻原， 2001)やピストンリングへのレーザ加工 (Gregory and  
Izhak,  2006)などが報告されている．被覆技術による低減としては，ピストンリングへの







6.2  供試材料および実験方法  
6.2.1  供試材料  
試験片は，市販のピストンリング（ CrN めっき，直径 86  mm，厚さ 1.2  mm）および外周
面に DLC 膜を成膜したピストンリングを用いた．Fig.  6 -1 にピストンリングの写真を示す．
ピストンリングは， SUS420J2 を基材として，アークイオンプレーティング（ AIP; Arc Ion 
Pla t ing）法により CrN を成膜した． AIP 法は，真空アーク放電を利用して固体材料を蒸発
させるイオンプレーティング法の一種である． DLC 膜は，非平衡マグネトロンスパッタ
（UBMS; Unbalanced Magnetron Sputt r ing）法により成膜した． CrN の膜厚は 38 m，硬さ
は 1050  Hv， DLC の膜厚は 6  m，硬さは 1500 Hv である．ピストンリングは，外周面に段




















Fig .  6 -2   Pho tograph of  f ixed  p i s ton  r ing .  
 
6.2.2  加工システムおよび方法  
本実験では，第 2 章  で示したフェムト秒レーザ（ Fig.  2 -11）および光学系（ Fig.  2 -12）
と回転ステージにより円筒面加工を行った．レーザを凹面鏡（ f m  = 2000 mm）により集光
し，焦点位置が回転ステージの回転中心から 43 mm の位置（ピストンリング外周面）とな
るように光学系を設計した．  
円筒面加工は，レーザを照射しながら一定速度で NC 回転ステージ（ Newport .製：
RGV100BL）を回転させることにより行った．Fig.  6 -3 に構築した円筒面加工システムの写
真を示す．ステージの駆動軸は回転軸および Z 軸の 2 軸であり，回転の範囲は 360 °，分
解能は 0 .00001 °，最大回転速度は 720 °/s である．レーザをピストンリングの側面に対し
て垂直に照射し，ピストンリングを一定速度で回転させ， 1 回転毎に回転方向と直角の方
向（ Z 軸方向）に一定量移動させる．円筒面加工は，回転と Z 軸方向移動を繰繰り返すこ
とにより実現した．制御可能なパラメータは，フルエンス F，回転速度（送り速度） v， Z
軸方向への移動量（ずらし量） I s である．  
送り速度 v は， NC 回転ステージの回転中心からの距離と回転数 n により算出される．
Fig.  6 -4 にピストンリング側面（回転中心から 43 mm の位置）における送り速度 v と回転
数 n の関係を示す．送り速度 v  = 24  mm/s のとき回転速度 n  = 0 .  089  s - 1 である．  
実験はフェムト秒レーザを一定のフルエンス F，繰り返し周波数 f r  =  1000 pulse /s で照射
しながら，一定の送り速度 v（ずらし量 I s）でステージを動かし円周面直線加工（円筒面加





Piston ring end gap
Fixture




Fig .  6 -3   Pho tograph of  cyl ind r ical  su rf ace  p rocess ing  s ys tem b y femtosecond laser  s ys tem.  
 
 









NC Rotation stage 
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6.3  実験結果  
ピストンリングに I s  =  60 m， v  =  24  mm/s， F  =  0 .12 J /cm2 で照射したときの外周面中心
部の SEM 像を Fig.  6 -5 に示す． CrN 膜のピストンリング (Fig.  6 -5(a))および DLC 膜のピス
トンリング (Fig.  6 -5(b) )に周期構造の形成がみられた．周期間隔は， CrN 膜で  =  261  nm，
DLC 膜で  =  208 nm であった．  
フルエンスと周期間隔の関係を調べるために， DLC 膜ピストンリングに I s  =  60 m， v  =  
24 mm/s で， F  =  0  J /cm 2（未照射）と F  =  0 .08～ 0.31  J /cm2 の範囲の 6 条件で照射した． Fig.  
6-6 に各フルエンスで照射したピストンリングの外周面中心部の SEM 像を示す．未照射面
は，縦方向に周期的な形状がみられる．これは，ピストンリングの製作時に形成された加
工痕と考えられる．フルエンス F  =  0 .08  J /cm2 以上で，偏光方向 E に対して直角な方向に
短い溝がみられ，F  =  0 .13 J /cm2  (0 .12 J /cm2 )以上で長く明瞭な構造が形成された．周期構造




Fig .  6 -5   SEM images  of  cyl ind r ica l  p rocessed  p i s ton  r ing.  











SEM image of point A
2 m
E
(b) DLC coated on CrN coating
 = 208 nm = 261 nm
Photograph of processed piston ring
(a) CrN coated
SEM image of point A
Photograph of processed piston ring




Fig .  6 -6   SEM images  of  cyl ind r ica l  p rocessed  p i s ton  r ing.  
(DLC coated ,  I s  =  60  m,  v  =  24  mm/s )  
2 m
E
 = 217 nm
2 m
E




(d) F = 0.13 J/cm2
2 m
E
(e) F = 0.15 J/cm2
2 m
E
(f) F = 0.23 J/cm2
No structure No structure
 = 253 nm
 = 326 nm
2 m
E
(g) F = 0.31 J/cm2
 = 370 nm
2 m
(a) F = 0 J/cm2
(No processed)




Fig .  6 -7   Re la t ionsh ip  between  f luence  and p i tch .  
(DLC coated ,  I s  =  60  m,  v  =  24  mm/s )  
 
これらの観察結果をフルエンスの変化に対して図示すると，Fig.  6 -7 のようになる．周期
構造は， F  =  0 .08 J /cm 2 より大きいフルエンスで形成されはじめ， F  = 0 .12  J /cm2 以上のフ
ルエンスで長く明瞭に形成された．その周期間隔は，フルエンスの増加に伴い徐々に増加
し，フルエンスに対する依存性がみられた．以上の結果より，第 5 章  で摩擦低減効果の可








(1)  各種光学系および NC 回転ステージにより，ピストンリングの摺動面に周期構造を形
成できた．  
(2)  フェムト秒レーザを F  =  0 .12 J /cm2 で照射しながら， CrN 膜および DLC 膜を成膜した
ピストンリングを I s  =  60 m， v  =  24 mm/s で走査し面積加工した結果， CrN 膜は  =  
261 nm， DLC 膜は  =  208 nm の周期構造を形成できた．  
(3)  DLC 膜ピストンリングの周期構造は， F  = 0 .08 J /cm 2 より大きいフルエンスで形成さ
れはじめ，フルエンスの増加に伴い徐々に増加した．  
(4)  第 5 章  で摩擦低減効果の可能性がみられた周期間隔（図 4-3-10 の 6 点の周期間隔の
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DLC 膜の融合による新しい表面創製法とその工業的な適用の可能性について研究した．  
 




第 2 章  では，フェムト秒レーザにより形成されるテクスチャの基礎研究として，レーザ
の照射条件とレーザスポット径内に形成される形状の関係を調べた．フェムト秒レーザと
光学系により加工システムを設計・構築し，DLC 膜に任意の照射エネルギでレーザを照射





第 3 章  では，成膜方法により多種多様な構造をもつ DLC 膜の膜種と形成される形状の
関係を調べた．成膜方法や水素含有率などが異なる 6 種類の DLC 膜にレーザを照射して，
各 DLC 膜に形成される周期構造の形状を観察した．その結果，すべての DLC 膜に周期構
造の形成が確認され，その間隔は水素含有率に依存する傾向がみられた．理論的な解析の
結果，水素含有率（成膜方法）の変更により周期間隔の微細化の可能性をみいだした．  





移動させる動作を繰り返し行うことで実現した．実験の結果，照射エネルギを 0 .17 J /cm 2，
走査方向の送り速度を 8 mm/s，一定の移動量を 60 m とすることにより 30×20 mm 2 の面
に均一に周期構造を形成できることを示すとともに，最適な加工条件を選定する指針を明
らかにした．  
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第 5 章  では，周期構造の工業的な有用性を検証するために，大面積形成した周期構造に
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